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Pat entajispru.cn e 

1 # Farbraittelpraparationen aus einer Mischung Ton Polypropylen- 
waehs mit Pigment en, dadurch gekennzeichnet 9 d&B das Poly- 
propylenwachs eine Kiskositat von 500 bis 5000 cP f gemessen 
bei 17o°C, und einem isotaktischen Anteil von ko bis 9o Gew,- 
aufveist* 

2. Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 f bei denen das Poly- 
propylenwachs eine KxskositaVt von 1ooo bis 5000 cP t gemessen 
bei 17o°C, aufweist,. 

3. Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 und 2, bei denen das 
Polypropylenwachs einen isotalctischen Anteil von 5o bis 80 
Gew.-?6 aufweist. 

4. Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 bis 3 f bei denen 
das Farbmittel ein Pigment ist# 

5. Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 bis 4, bei denen der 
Farbmittelanteil bis zu 80 Gew.-^S ist. 

6. Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 bis 5, bei denen der 
Farbmittelanteil 2o bis Jo Gev.-jS ist» 

7* Verwendung der Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 bis 6 f 
zur Einfarbung von Polyolefinen in der Masse. 

8. Verwendung der Farbmittelpraparationen nach Anspruch 1 bis 6 
zur Einfarbung von Polypropylen. 
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Farbmlttelpraporationen auf Basis von Polypropylenvachs 



Die Erfindung betrifft die Dispergierung von Farbmitteln, ins- 

in 

beaondere Pigment en, polymer en Massen, insbesondere Polypropylen* 
unter Verwendung von Pigment tragermi 3 chungen . 

FUr das EinfSrben thermoplastischer Kunststoffe geeignete Pig- 
tnentpra'parationen sind bercite bekannt. 

So kbnnen derartige Pigmenttragermischungen durch den EinfluB 
scherender KrSfte auf eine Mischung von Farbpigmenten m±t Poly- 
olefinon bei erhiihten Temperaturen hergestellt verdcn, Die DT- 
AS 16 69 651 botrifft beispielsweise die Verwendung einer 
Miochuiig zur Pigmentzubereitung, die aus 1o bis Z5<fa eines or- 
ganischen Pigments und 9o bis 75# eines Polyathylens , das min- 
destens zur HUlfte der Menge des Polyathylens aus niedermole- 
kularem Polyathylen besteht. Die Verwendung derar tiger Prapara- 
tionen zur Einfarbung von Polypropylenf orrateilen, insbesondere 
Foli n und Fad en t hat j doch deii Nachteil, daB das an. sich rait 
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dera Polypropylen unvertragliche Poly&thyl nvachs an die Ober- 
flache wander t und sich dort ala storender Film bemerkbar machen 
kann. 

Auch die Yervendung von Polypropylen zur Herstellung von Pig- 
ra entprapaf a t i onen 1st bereits beschrieben. So bezieht sich die 
DT-PS 12 39 ©93 beispielsweise auf die Anwendung von Mischungen 
von amorphen Athylen-Propylen-Blockmiflchpolymerisaten mit Schmelz- 
viskositaten zwischen 5 ooo und 3oo ooo cP/15o°C und niedermole- 
kuiarem, kristallinem Polypropylen mit an das niedermolekulare 
Polypropylen anpolymerisierten von Propylen versohiedenen ^-Mono- 
olefinen. 

In der DT-OS 15 830 vird die Vervendung von amorphen Homo- 
oder Mischpolymerisaten aus Propylen, Buten, Hex an oder Propylene 
Athylen-Blockmischpolymerisaten beschrieben, Auch hier betragen 
die Ki skoal tat en 5 006 — 3oo 000 cP 9 insbesondere 1o 000 bis 
2oo ooo cP/l5p°C. 

Die Herstellung dleser amorphen Polypropylene ist vergleichs- 
weise aufwendig, da neben der Polymeria at ion auch noch eine Ex- 
traction durchgefuhrt vird f um zu diesen Polyprdpylenen zu kora- 
mera. Ira Falle der Mischungea aus mehreren Tr&germaterialien 
kommt als zuaatzliche Maflnahrae die Herstellung der veiteren Kora- 
ponenten und die Mischung hinzu* 

Durch Einbau grbflerer Mengen amorphen Polypropylens verden die 
raechauischen Eigenschaf ten des isotaktischen Polypropylens noga- 
tiv beeinfluGt* Aus diesem Grund werden amorphe Anteile bei der 
Herstellung von isotaktischem Polypropylen griSfl ten tells extrahiert, 

Es wurde nun gerunden, daB die Dispergierung von Farbmitteln, ins- 
besondere Pigmenten in polymer en Mass en t insbesondere Polypropy-* 
len f auf besonders einfache und vorteilhafte Velse dadurch er- 
reicht werden kann f daB Pigraentpraparationen vervendet werden, 
die aus einer Mischung von Pigment en und Polypropylenwachs be-* 
ofcehen und die dadurch gekennz eichnet sind, daB das Polypropylen- 
ttaehs eine Viekositat von 5oo bis 5 000 cP bei 17o°C, bevorzugt 
t 000 bis 3 000 cP bei 17o°C und einen isotaktischen Anteil 
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zwischcn ho und 9o, bevorzugt 50 bis 80 Gew.-#, aufveist. 

Die Eignung dieses Systems ist Uberraschend, da, vie eingangs 
ausgefuhrt, im allgemeinen wesentlich hoherviskose Polypropylene 
bzw. kompliziertere Mehrstoffsysteme eingesetzt verden mtissen, 
urn zu entsprechend guter Verteilung der Pigment e in den Prapa- 
rationen zu gelangen. 

Von besonderem Vorteil ist in diesem Zusammenhang, dafl die zur 
Durchfuhrung des Mischvorgangs notwendige Energie entsprechend 
der niedrigeren Viskositaten vergleichsweise gering ist bzw. 
einfachere Maschinen eingesetzt verden konnen, 

Als veiterer sehr vesentlicher Vorteil ist anzusehen, daJB der- 
art niedrigviskose Tragerroaterialien sich ausgezeichnet zur 
Spriihgranulierung eignen. Hierdurch wird es mSglich, Polymer- 
pulver mit festen Farbmitteln, insbesondere Pigmentpulver f ge- 
gebenenfalls auch mit Stabilisatoren oder Antioxidant! en , vor- 
zumifichen und dadurch eine aufierordentlich gute Vorverteilung 
zu erreichen. Dies ist besonders vorteilhaft bei der kontinuier- 
lichen Herstellung derartiger Praparationen. 

Als Farbmittel kdnnen Farbstoffe, bevorzugt jedoch organische 
oder anorganische Pigmente eingesetzt verden, vie z # B. Titan- 
dioxid, Cadmiumgelb, RuB 9 Phthalo cyaninpigment e , Azopigmente, 
Perylen- und Chinacridonderivate Bowie gegebenenf alls deren 
Mischungen, 

Die Farbmittelkonzentration kann bis 80 6ev.-^ 9 vorzugswelse 
2o bis 7o Gew.-){ betragen. 

In Anlehnung an die Veroffentlichungen von H.P. Luongo, J. Appl. 
Polym. Sci. 2* 3o2 (i960) und R.H. Hughes, J. Appl. Polym. Sci. 
*17 (1969) wird der IsotaJctlsche Anteil des erfindungsgcraafi elnge- 
eetzten Polypropylenvachses durch Infrarot analyse aus dem Verh&lt- 
nis der Extinktionen der Band en bei 1o*o yum und to. 3 yum ermittelt. 
Die Dichte bei 25°C betr&gt etva o,87-o,89. 
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Polypropylenwachse m±t dies en Ei gens chajf ten kbnnen beispiei s- 
weise durch Polymerisation von Propylen in Losung unter Ver- 
vendung von speziollen Zieglerkatalysatoren, die in der DT--OS 
23 29 641 beschrieben sind, hergestellt verden. 

Die Herstellung der Farbmittelpraparationen kann nach ver- 
schiedenen bekannten Methoden erfolgen: 

Als diskontinuierlich arbeitende Gerate eignen sich die Ub- 
licherweise dafiir eingesetzten Mischer und Kneter, So kbnnen 
zum Beispiei die Ausgangslcomponenten Farbmittel, Polypropylen- 
vachs und eventuelle Zusatze, wie zum Beispiei Netzmittel und 
Antioxidant! en, im Sigmaschaufelkneter vorgemischt , auf geschmol- 
zen und geknetet verden* Auch kann das Farbmittel in das vorher 
aufgeschmolzene Polypropylenwachs eingearbeitet und bis zur 
einwandfreien Verteilung nachgeknetet verden. 

Bevorzugt wird falgende Arbeitsweise : Das Polypropylenwachs 
wird aufgeschinolzen und auf das im Sigmas chauf elkne t er vorge- 
legte Pigment gegeben, Anschliefiend wird geknetet, bis das Pig- 
ment im Polypropyl envachs zerteilt ist. 

Selbstverstandlich kann auch die Herstellung der Farbmittelpra- 
parationen auf* hierfiir geeigneten kontitxuierlich arbeitenden ein- 
und zweiwelligen Extrudera und Schneckenknetern (zum Beispiei 
Buss-Kokneter) oder zweiwelligen Kne t s cheib ens chne ckenpr ess en 
(Werner & Pf leiderer) , urn nur einige zu nennen, erfolgen. Bei 
diesen kontinuierlich arbeitenden Maschinen wird die Farbraittel- 
praparation gegebenenf alls direkt granuliert, sei es durch 
Stranggranulierung oder Kopf* granulierung (HoiOabschlag oder 
Unterwasserabschlag) ♦ 

Die Erfindungsgemafl erhaltenen Farbmittelpraparationen, die in 
Pulver-, Schuppen- oder Granulatform vorliegen kbnnen, eignen 
sich hervorragend zum Einfarben von polymeren Mas sen, insbe- 
sondere von Polypropylen. Die mit den neuen Farbmittelprapara- 
tionen eingefarbten Folien und Faden zeichnen sich durch eine 
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sehr gute Pigrnentzerteilung aus. Die mi t den beschrlebenen 
Po lypropyl enwachs en herges tell ten Pigmentpraparationen haben 
elne sehr gute Flieflf ahigkeit t so dafl auf einfache Veise vahrend 
der Verarbeitung auch bei geringen Zusatzen eine homogeno Ver- 
teilung von Pigmentpraparationen gegeben ist. 

Ein zusatzlicher Vorteil der neuen Pigmentpraparationen ist t 
daB bei der Pigment ierung von Spinnfasern und Filament garnen f 
im Gegensatz zu Pigmentpraparationen auf Basis Po ly^thyl enwachs , 
bei thermischen Nachbehandlungspr o z e s 8 en (Recken, Fixieren, 
Texturieren und Vernadeln) das Tragermaterial nicht an die Ober- 
flache wander t* 

In den folgenden Beispielen bedeuten Teile - sofern nicht anders 
angegeben - Gewichts teile und Prozente Gevichtsprozente. Die 
Temperaturen oind in Celsiusgraden angegeben, 

Herstellung des_ Katalysators 

171 g Magnesiumathylat wurden in 1ooo ml Dieselol suspendiert 
und bei 83° 33o ml Titantetrachlorid zugetropft. Dann wurde die 
Suspension 1 Stunde nachgeruhrt und anschlieflend der Feststoff 
raehrfach durch Dekantieren und erneutes Zugeben von Dieselol 
von loslichen Titanverbindungen befreit. 

Etwa 2o# des eingesetzten Titans waren auf dem Feststoff fixiert. 
Herstellun^ von Polypropylenvacha A 

In einem 50 1-Kessel mit Irapellerriihrer wurden- 15 1 Dieselol 
vorgelegt (Siedebereich 1*fo-l6o°) und Propylen auf k f 5 bar und 
Was sers toff weiter auf 5 bar aufgedriickt. Nach dem Erwarmen auf 
12o° wurde eine Mischung des vorstehend genannten Katalysators 
(30 mMol, hezogexi auf fixiertes Titan) mit 3o mMol Aluminium- 
di&thylmonochlorid und 12o mMol Aluminium triathyl f verdiinnt 
mit 2 1 Dieselol derart zudosiert, daB bei konstanter Gaszu- 
fiihrung (4 leg Propylen und etwa 60 1 Vasserstoff pro Stunde) 
der Bruck und die Gaszusammensetzung im Gasraum des Reaktors 
konstant blieben. Nach einigen St und en wurde die Reaktion durch 
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Zugabe einer kleixien Menge an Wasser beendet und die Kataly- 
satoren sovie das LSsemittel abgetrennt. 

Das gebildete ¥achs vies eine Schmelzviskositat f geniessen bei 
17o° f von 12oo cP auf. GemaU IR-Analyse varen kristallin. 
Die Dichte betrug 0,89 bei 2o°. 

Herstellung von Polypropylenvachs B 

Es wurde vie oben verfaliren mit folgenden Xnderungen 5 

statt o,5 bar vurden nur o,3 bar aufgedriickt, die Kontakt- 
mis chung setzte sich aus 1oo mMoi Aluminiumtriathyl f 2oo mMol Al 
Diathylmonochlorid und 50 mMol des obigen Katalysators zusammen. 
Das so erhaltene Vachs liatte eine Schmelzviskositat von **ooo cP/ 
17o° und eine Dichte von o t 88. Die KristalliniteLt lag bei 55#* 
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Beispiel 1 

In einem 2o 1 fassenden, kiihlbaren Sigraaschaufelkneter (Her- 
steller: Werner & Pfleiderer) verden 22oo Telle des Disazofarb- 
stoffes Pigment Yellow 83 (D.I, No, 21 I08) vorgelegt. Auf 
dieses vorgelegte Pigment gieBt man unter laufendem Kneten 
33oo Telle vorher aufgeschmolzenes und auf 2oo° geheiztes Poly- 
propylenvachs B. AnschlieBend knetet man noch eine Stunde nach, 
vobei die Temperatur der Mischung durch Kiihlen des Kneters lang- 
8am auf 1 3o° gebracht wird. Die so erhaltene Pigmentpraparation 
wird nach dem Erkalten zu einem Granulat zerkleinert. 

Beispiel 2 

Ersetzt man das in Beispiel 1 verwendete gelbe Pigment durch 
Pigment Red 1^9 (C.I. No. 71 137) und das Polypropylenwachs B 
durch das Polypropylenwachs A und arbeitet im tibrigen in der 
angegebenen Weise, so erhalt man eine entsprechende gut disper- 
gierte Pigmentpraparation, 

Beispiel 3 

In einem 2o 1 fassenden kiihlbaren Sigraaschaufelkneter (Her- 
e teller* Werner & Pfleiderer) werden ^2oo Telle des Cadmium- 
gelbs Pigment Yellow 37 (CI. No. 77 199) vorgelegt. Darauf 
gieBt man unter laufendem Kneten 2800 Telle vorher aufge- 
schmolzenes und auf 2oo° geheiztes Polypropylenwachs B. An- 
schlieBend knetet man noch k$ Minuten nach, vobei die Tempe- 
ratur der zu knetenden Masse langsara auf 1 3o° gebracht wird. 
Nach dem Erkalten wird die Preparation zu einem Granulat zer- 
kleinert. 

Die so erhaltene Pigmentpraparation eignet sich unter anderem 
auch fUr die Einfarbung von SpritzguBteilen. HierfUr 1st es 
ratsam, zur Sicherstellung einer gleichmafligen Verteilung diese 
hochkonzentrierte Preparation mit naturfarbenem Polymer, z.B. 
Polypropylenwachs oder Polypropylen bzw. Poly&thylen, auf eine 
geelgnete Verarbeitungskonzentration zu verschneiden. 

- 8 - 
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Beiapiel 4 

Das vie in Beispiel 1 beschrieben erhaltene PrSparat wird in 
den Einfiilltrichter einer Dosierbandwaage eingebracht, von wo 
es in einer Menge von 2,5#i bezogen auf das f aserbildende Poly- 
mer, in die Einzugezone einer Doppelschneckenpresse gefiihrt 
wird, die mit einem isotaktischen Polypropylen mit einem Schmelz- 
index von 45 (MFI 230/5 g/lo win) gespeist wird* 

Am End© der Fresse wird die geschmolzene, pigmentierte Poly- 
merschraelze mittels Zahnradpumpen bei einer Temperatur von 275 
dttrch eine Lochplatte gedriickt, die 2k Bohrungen mit einer 
lichten Weite von 1 5o yum aufweist, mit einer Geschwindigkeit 
von 125o m/tnin Uber zwei Galetten abgezogen und auf zylindriscfce 
Spulen aufgevickelt • 

Nach dem Reckon dee Spinnradens erhalt man ein Filaraentgarn 
mit einem Titer von 72 dtex (bestehend aus 2k Einzeif ilamenten) , 
einer Reifllange von kj Rkm und einer ReiBdehnung von 27#» <ias 
sich durch einen intensiven rotsticbig-gelben Farbton mit aus- 
gezeichneten textilen Echtheitseigenschaften auszeichnet. 

Fine mikroskopische Untersucbung der Filamentquerscbnitte zeigt, 
dafl die Pigment teilchen gleicbmaBig tiber den gesamten Quer- 
schnitt der Filameiite verteilt sind. Die durcbschnittliche 
Teilcheugrtffie im gereckten Filamentgarn entspricht der durch- 
schnittlichen TeilchengroOe im eingesetzten Praparat, 

Nach einer Thermo fixierung des so pigtaentierten Filament games 
bei 13o° vahrend 1o rain sind unter dom Mikrookop - im Gegensatz 
zu entsprechenden Einfarbungen mit handelsiiblichen Pigmentlcon- 
zentraten z.B. auf Basis eines handelsUblicben Polyathylen- 
wachses - keine an die Filamentoberflaciie gewanderten Trager- 
anteile zu beobachten. 
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Beispiel 5 

Das nach Beispiel 2 erhaltene Pigmentkonzentrat wird zu 2# 
einem Polypropylen mit einera Schmelzindex von 8 (MFI 23o/5 
g/lo min) mittels elnes langsatn laufenden Mischers beigemischt. 
Die Mis chung wird anschliefiend atif einem Extruder, der mit einer 
Breitschlitzdtise ausgerUstet ist f bei einer Tempera tur von 25o° 
zu e in er loo fxm starken Flachfolie verarbeitet. 

Die so erhaltene Folie 1st homogen und intensiv eingerarbt. 
Beispiel 6 

1,5# des nach Beispiel 3 erhaltenen Pigmentkonzentrats werden 
einem Polypropylen vora SpritzguBtyp mit einem Schmelzindex von 
8 (MFI 23o/5 g/lo min) 9 mittels eines langaam laufenden Mischers 
beigemischt und auf einer Sprit zgufimas chine bei 27o° zu Form- 
teilen verarbeitet. 

Es werden homogene, intensiv gelb eingefarbte Formteile mit 
entsprechenden Echtheitseigenschaften erhalten. 
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